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@ Procede de quaternisation. 

@ L'invention a pour objet un procede de preparation de 
solutions aqueuses de sels insatures d'ammonium quaternaire 
repondant a la formule (I) suivante : 
H 2 C = C(R 3 ) - C(O) - A - R 4 - N + (Ri)(R 2 )(R), X" 
apartird'au moins un monomere (meth)acrylique (II) de formule 
H2C = C(R3) -C(O) -A -R4 - N(Ri)(R2) et d'au moins un agent 
quaternisant (III) de formule RX, en presence d'au moins un 
inhibiteur de polymerisation. Ce procede est caracterise en ce 
que la reaction est effectuee a une temperature comprise entre 
10° C et 80° C, en ce que, 

(a) dans une premiere etape, on introduit dans le reacteur la 
totalite ou une partie de I'agent quaternisant (ill) necessaire a la 
reaction, cet agent (II) etant a Tetat liquide dans les conditions 
de la reaction, 

(b) ensuite, on ajoute au moins un monomere (meth)acryli- 
que (II), et 

(c) des que 0 a 30 0/0 de la stoechiometrie du ou des 
monomeres (meth)acryliques ont ete introduits dans le reac- 
teur, on ajoute en continu et simultanement le reste d'agent 
quaternisant (III), le reste de monomeres (meth)acryliques et 
I'eau jusqu'a Tobtention de la concentration souhaitee de sels 
insatures d'ammonium quaternaire (I), 

(d) et, dans le cas ou I'agent quaternisant (III) est a I'etat 
gazeux a la temperature de reaction, la reaction est effectuee 



en presence d'oxygene et on impose, une pression de maniere 
a ce que I'agent quaternisant soit a I'etat liquide, et, en fin de 
reaction, on diminue progressivement la pression jusqu'a la 
pression atmospherique et simultanement on impose un 
rapport en debit volumetrique de gaz total a la sortie du 
reacteur sur le debit volumetrique d'oxygene introduit dans le 
reacteur inferieur a 100. 
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La presente invention a pour objet un procede de 
preparation de soiutions aqueuses de sels insatures 
d'ammonium quaternaire repondant a la formule (I) 
suivante : 

H 2 C - C(R 3 J - C(O) - A - R 4 - N + (Ri)(R 2 )(R), X" 
dans iaquelle : 

- A est un atome d'oxygene ou un groupe NH, 

- R3 est un atome d'hydrogene ou un radical 
methyle, 

- R 4 est un radical alkyle, lineaire ou ramifie de 1 a 6 
atomes de carbone, 

■ Ri, R2 et R, differents ou identiques, sont un 
radica' alkyle ou un radical aryle, 

- X est choisi parmi CI, Br, I, CH3 - CO3 ou 
CH 3 - SO4- 

II est connu et decrit dans la demande euro- 
peenne 250 325 un procede de preparation de 
solutions aqueuses de sels insatures d'ammonium 
quaternaire (I) selon lequel, en presence d'au moins 
un inhibiteur de polymerisation : 

- on fait reagir, dans une premiere etape (a) au moins 
un monomere (meth)acrylique (li) de formule 
H 2 C = C(R 3 ) -C(O) -A-R 4 -N(Ri)(R 2 ) (dans Ia- 
quelle R1. R 2 , R 3 , R4 et A ont la signification 
mentionnee ci-dessus) avec 5 a 20 0/0 en poids de la 
quantite necessaire a la reaction d'agent quaterni- 
sant (ill) de formule RX (avec R et X ayant la 
signification precitee), ou, a la place de RX,avec 5 a 
200/0 en poids d'une solution aqueuse de sels 
insatures d'ammonium quaternaire (I) (donne par 
rapport au poids de monomeres (meth)acryliques 
(il)}.cette solution comprenant 50 a 85 0/0 en poids 
de sels d'ammoniums quaternaires (I), 

- dans une deuxieme etape (b), on ajoute en continu 
l eau et 'agent quaternisant (III) jusqu'a I'obtention 
de la concentration souhaitee de sels insatures 
d'ammoniums quaternaires dans I'eau. 

Pendant les etapes (a) et (b) t la temperature est 
rr.aintenue entre 30 et 60°C. De plus, pendant les 
etapes (a) et (b) et en particulier a I'approche de la 
fin de )a reaction, on maintient dans le milieu 
reactionnel un courant de gaz oxygene tel que le 
rapport en volume (ou debit volumetrique) de gaz 
total a la sortie du reacteur sur le volume (ou debit 
volumetrique) d'oxygene introduit a I'entree de ce 
meme reacteur est inferieur a 100. 

Le procede selon la demande europeenne 250 325 
permet de preparer des solutions aqueuses de sels 
d'ammonium quaternaire insatures (I) qui ont une 
stabilite a temperature ambiante superieure a un 
an.Toutefois, on constate dans ces solutions la 
presence d'impuretes, en particulier de 
CH 2 = C(R 3 ) - C(O) - A - R (IV), 
CH 2 = C(R 3 ) - C(O) - AH (V) et de monomeres 
(meth)acryliques (II). La teneur de ces impuretes est 
particulierement elevee lorsque R 3 est un atome 
d : hydrogene et que A represente un atome d'oxy- 
gene : elle peut aiors atteindre respectivement des 
valeurs de 3000-5000 ppm, 0,69 0/0 et 1,3 0/0 en 
poles pour les impuretes (IV), (V) et (II). 

La demanderesse a decouvert un procede de 



preparation de soiutions aqueuses de sels insatures 
d'ammonium quaternaire (I) permettant de reduire 
5 considerablement la formation des impuretes lors 
de la reaction de quaternisation, ce procede ayant 
egalement I'avantage de donner des solutions dont 
la stabilite a temperature ambiante excede un an. 
Plus precisement, la presente invention a pour 

10 objet un procede de preparation de solutions 
aqueuses de sels insatures d'ammonium quater- 
naire (I) repondant a la formule suivante : 
H 2 C = C(R 3 ) - C(O) - A - R4 - N + (Ri)(R 2 )(R), X", 
a partird'au moins un monomere (meth)acrylique (II) 

15 de formule H 2 C = C(R 3 ) - C(O) - A - R 4 - N(Ri)(R 2 ) 
et d'au moins un agent quaternisant (III) de formule 
RX, dans lesquelles R, R1, R 2l R 4 . A et X ont la 
signification precitee, en presence d'au moins un 
inhibiteur de polymerisation, procede caracterise en 

20 ce que la reaction est effectuee a une temperature 
comprise entre 10°C et 80° C, en ce que, 

(a) dans une premiere etape, on introduit dans le 
reacteur la totalite ou une partie de I'agent quaterni- 
sant (III) necessaire a la reaction, cet agent (II) etant 

25 a I'etat liquide dans les conditions de la reaction, 

(b) ensuite, on ajoute au moins un monomere 
(meth)acrylique (II), et 

(c) des que 0 a 30 0/0 de la stoechiometrie du ou 
des monomeres (meth)acryliques ont ete introduits 

30 dans le reacteur, on ajoute en continu et simultane- 
ment le reste d'agent quaternisant (III), le reste de 
monomeres (meth)acryiiques et I'eau jusqu'a I'ob- 
tention de la concentration souhaitee de sels 
insatures d'ammonium quaternaire (I), 

35 (d) et, dans le cas ou I'agent quaternisant (IN) est 

a I'etat gazeux a la temperature de reaction, la 
reaction est effectuee en presence d'oxygene et on 
impose une presston de maniere a ce que I'agent 
quaternisant soit a I'etat liquide a la temperature de 

40 reaction, et, en fin de reaction, on diminue progressi- 
vement la pression jusqu'a la pression atmospheri- 
que et simultanement on impose un rapport en debit 
volumetrique de gaz total a la sortie du reacteur sur 
le debit volumetrique d'oxygene introduit dans le 

45 reacteur inferieur a 100, et de preference inferieur a 
50. 

De preference, la temperature est maintenue 
entre 30 et 60° C pendant la reaction. 

De preference, pendant ('etape (c), le debit d'eau, 

50 des monomeres (meth)acryliques (II) et eventuelle- 
ment d'agent quaternisant (II) sont regies de 
maniere a maintenir dans le milieu reactionnel une 
solution saturee ou proche de la saturation en sels 
insatures d'ammonium quaternaire (I). 

55 De preference, I'introduction du reste d'agent 
quaternisant (III), du reste de monomeres 
(meth)acryliques (II) et d'eau dans I'etape (c) est 
effectuee des que 10 a 20 0/0 de la stoechiometrie du 
ou des monomeres (meth)acryliques ont ete intro- 

60 duits dans le reacteur conformement a I'etape (b). 

Dans le cas ou I'agent quaternisant est a I'etat 
liquide a fa temperature de reaction, la reaction peut 
etre effectuee en presence d'oxygene sous pres- 
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sion reduite ou sous pressiofl^We preference, 
toutefois, dans ce cas precis on impose la pression 
atmospherique et la reaction est eventuellement 
effectuee en presence d'oxygene. 

Des que la reaction est terminee, les traces 
d'agents quaternisants (III) volatils dissous dans le 
melange reactionnel sont elimines par un balayage 
du melange sous pression reduite ou a pression 
atmospherique a I'aide d'un gaz oxygene tel que de 
Pair ou de i'oxygene pur. 

Le precede selon I'invention convient notamment 
a la preparation de solutions aqueuses comprenant 
des melanges de sels insatures d'ammonium qua- 
ternaire (i) (ci-apres denommees solutions de sels 
mixtes). Si les agents quaternisants (111) necessaires 
a la preparation de ces solutions de sels mixtes sont 
pour les uns gazeux a la temperature de reaction, et 
pour les autres liquides a ia temperature de reaction, 
il est recommande d'introduire en premier les agents 
quaternisants (HI) liquides et ensuite seulement les 
agents quaternisants (III) gazeux. De preference, on 
procede alors de la maniere suivante : 
~ La reaction est effectuee en presence d'au moins 
un inhibiteur de polymerisation entre au moins un 
monomere (meth)acryiique (il) et au moins un agent 
quaternisant (III) et elle est caracterisee en ce que 
eiie est effectuee a une temperature comprise entre 
1 0° C et 80° C, et de preference entre 30 et 60° C, 
en ce que, 

(a-i) dans une premiere etape, on introduit dans le 
reacteur la totalite ou une partie des ou de I'agent 
quaternisant (III) liquide, 

(bi) ensuite, on ajoute au moins un monomere 
(meth)acrylique (II), et 

(ci) des que 0 a 30 °/o de la stoechiometrie du ou 
des monomeres (meth)acryliques ont ete introduits 
dans le reacteur, on ajoute en continu et simultane- 
ment le reste d'agent quaternisant (HI) liquide a la 
temperature de reaction, la totalite ou une partie du 
reste de monomeres (meth)acryliques (II) neces- 
saires a la reaction et la totalite ou une partie de I'eau 
necessaire a la reaction, la quantite totale dudit 
agent quaternisant (III) liquide a la temperature de 
reaction representant 0,1 o/o a 99, 9% de la 
stoechiometrie par rapport aux dits monomeres 
(meth)acryliques (II), 

(di) et ensuite, on ajoute en continu et simultane- 
ment les ou I'agent quaternisant (III) gazeux a la 
temperature de reaction, le reste de monomeres 
(meth)acryliques (II) et le reste d'eau jusqu'a 
Pobtention de la concentration souhaitee de sels 
insatures d'ammonium quaternaire (I), la somme des 
quantites d'agents quaternisants ajoutes dans les 
etapes (ai), (ci) et (di) correspondant a une valeur 
egale ou superieure a la stoechiometrie par rapport 
aux monomeres (meth)acryliques (II), la reaction 
etant alors effectuee en presence d'oxygene a 
pression atmospherique ou a une pression super- 
ieure, et en ce que, pendant la reaction, en fin de 
reaction, et pendant la mise a la pression atmosphe- 
rique on impose un rapport en debit volumetrique de 
gaz total a la sortie du reacteur sur le debit 
volumetrique d'oxygene introduit dans le reacteur 
inferieur a 100, et de preference inferieur a 50. 

L'etape (ai) peut etre effectuee sous pression ou 
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sous une pression TOTuite. De preference, elle est 
effectuee sous la pression atmospherique. 

Le procede selon I'invention convient a la quater- 
nisation des monomeres (meth)acryliques (II) sus- 
5 ceptibles de s'hydrolyser tels que I'acrylate de 
dimethylaminoethyle, I'acrylate de dimethylamino- 
propyle, et les methacrylates correspondants, ainsi 
qu'au dimethylaminopropyle acrylamide et au dime- 
thylaminopropyle methacrylamide. 
10 Les agents quaternisants (111) convenant bien a la 
presente invention sont notamment les hydrocar- 
bures halogenes. Parmi les agents quaternisants (III) 
liquides dans les conditions normales de tempera- 
ture et de pression, on peut citer I'iodure de methyle, 
15 le bromure d'ethyle, I'iodure d'ethyle, le chlorure de 
benzyle conviennent egalement les sulfate de dime- 
thyle et le carbonate de dimethyle. Parmi les agents 
quaternisants (111) gazeux dans les conditions nor- 
males de temperature et de pression, on peut citer le 
20 chlorure de methyle, le bromure de methyle, le 
chlorure d'ethyle. 

Parmi les inhibiteurs de polymerisation convenant 
au procede selon I'invention, on peut citer le toluene 
-3,5 - diterbutyl - 4 - hydroxy, Tether methylique 
25 d'hydroquinone, la phenothiazine, I'hydroquinone, ie 
catechol et ie terbutylcatechol. De preference, on 
utilise de 100 ppm a 5000 ppm d'inhibiteur de 
polymerisation par rapport au monomere 
(meth)acry(ique (II). 
30 Le procede selon I'invention permet de preparer 
des solutions aqueuses de sels insatures d'ammo- 
nium quaternaire (I) ayant des concentrations de 
I'ordre de 50 a 85 o/o en poids de sels (I) dans I'eau. 
De plus, ces solutions aqueuses contiennent des 
35 quantites tres faibles d'impuretes qui n'excedent 
pas 200 ppm en CH 2 = C(R 3 ) - C(0) - A - R, 0,4 o/ 0 
en poids de CH 2 = C(R3) - C(0) - AH et 0,5 o/ 0 en 
poids de monomeres (meth)acryliques (li) (avec R, 
Ra et A ayant la signification donnee precedemment. 
40 Les exemples qui vont suivre, donnes a titre 
indicatif, permettront de mieux comprendre I'inven- 
tion. Dans ces exemples, les pourcentages sont 
exprimes en % en poids. 

45 Exemple 1 (comparatif) 

Preparation d'une solution aqueuse de chlorure 
d'acryloyloxyethyl trimethyl ammonium a 80 o/o. 
Dans un reacteur a double enveloppe, on charge 
50 sous agitation 515 d'acrylate de dimethylaminoe- 
thyle stabilise a Taide de 700 ppm d'ether methylique 
d'hydroquinone. 

Pendant toute la duree de la reaction, on injecte en 
continu dans le reacteur 0,2 Nl/h d'air et on 
55 maintient : 

- la temperature a 47° C 

- la pression atmospherique 

- le debit de sortie des events inferieur a 0,7 Ni/h 
(soit un rapport des debits volumetriques des 

60 events sur I'oxygene introduit dans le reacteur 
inferieur a 17,5). 

Dans la premiere etape, on injecte dans Ie reacteur 
18 g de chlorure de methyle (CH3CI) avec un debit 
de 30 g/h (soit 11 0/0 de la quantite totale de CH3CI 
65 necessaire a la reaction), puis dans une seconde 
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etape, on injecte simultanement et en continu le 
chlorure de methyle et I'eau dans un rapport 
ponderal eau/CH3CI compris entre 0,9 et 1,0 (d'ou 
un rapport molaire eau/CH3CI compris entre 2,5 et 
2,8). 

A Tapproche de la fin de la reaction, le debit de 
chlorure de methyle est progressivement reduit a 10 
g/h et le debit de sortie des events est maintenu 
inferieur a 1 Nl/h (d'ou un rapport des debits 
volumetrtques des events sur I'oxygene a I'entree du 
reacteur inferieur a 25). 

L'operation est arretee apres 8 heures de reaction. 
Dans cette operation, on a utilise 174 g d'eau et 196 
g de chlorure de methyle et on recupere 865 g de 
chlorure d'acryloyloxyethyl trimethyl ammonium a 
80 o/o dans I'eau. 

Le produit final est ensuite soumis a une injection 
d'air avec un debit de 7 Nl/h pendant 1/2 heure a 
chaud puis pendant 1/2 heure a temperature 
ambiante. 

Le produit final obtenu a Ies caracteristiques 

suivantes : 

eau : 20.4 o/o 

acide acrylique : 0,69 o/o 

acrylate de dimethylaminoethyle : 1 ,3 Wo 

chlorure de methyle : 15 ppm 

polymere : neant 

stabiiite au stockage : superieur a 1 an. 
Exemple 2 

Preparation d'une solution aqueuse de chlorure 
d'acryloyloxyethyl trimethyl ammonium a 80%. 
Dans un reacteur a double enveloppe, on charge 
sous agitation 78 g de chlorure de methyle liquide. 
On porte la temperature a 47° C, et la pression du 
systeme s'equilibre a 9,6 bars absolus. 
Dans la premiere etape, on injecte dans le reacteur 
33 g d'acrylate de dimethylaminoethyle stabilise a 
I'aide de 700 ppm d'ether methylique d'hydroqui- 
none sur une duree de 20 minutes (soit 16 o/o de la 
quantite totale d'acrylate necessaire a la reaction). 
Dans une seconde etape on injecte simultanement 
et en continu le complement de I'acrylate et I'eau 
dans un rapport ponderal eau:acrylate de I'ordre de 
0,4 sur une periode de 2 heures. 
Tout au long de la reaction la temperature est 
maintenue a 47° C et la pression dans le reacteur 
chute jusqu'a 3,2 bars absolus en fin d'injection des 
reactifs. 

On injecte ensuite dans le reacteur en continu 0,5 
NL/h d'air et sur une periode de 1 heure on ramene 
progressivement la pression du reacteur a la 
pression atmospherique tout en conservant un debit 
de sortie des events inferieur a 1,5 Nl/h (d'ou un 
rapport des debits volumetriques des events sur 
I'oxygene introduit inferieur a 15). 
Dans cette operation, on a utilise 71 g d'eau et 205 g 
d'acrylate de dimethylaminoethyle et on recupere 
343 g de chlorure d'acryloyloxyethyl trimethyl ammo- 
nium a 80 o/o dans I'eau. 

Le produit final est ensuite soumis a une injection 
d'air avec un debit de 7 Nl/h pendant 1/2 heure a 
chaud puis pendant 1/2 heure a temperature 
ambiante. 



Le produit final obtenu a Ies caracteristiques 
suivantes : 
eau : 20,3 o/o 
acide acrylique : 0,23 o/o 
5 acrylate de dimethylaminoethyle : 0,15 o/o 
chlorure de methyle : 10 ppm 
polymere : neant 

stabiiite au stockage : superieur a 1 an. 

10 Exemple 3 comparatif 

Preparation d'une solution aqueuse de chlorure 
d'acryloyloxyethyl benzyl dimethyl ammonium a 
80 o/o. 

15 Dans un reacteur a double enveloppe, on charge 
sous agitation 429 g d'acrylate de dimethylaminoe- 
thyle stabilise a I'aide de 700 ppm d'ether d'hydro- 
quinone. 

Pendant toute la duree de la reaction, soit au.total 4 
20 heures, on maintient la temperature a 50° C et un 
debit d'air continu de 0,2 Nl/h. On introduit dans le 
reacteur le chlorure de benzyie a un debit de 80 g/h 
pen dant 45 minutes soit 15,8 o/o de la quantite totale 
de chlorure necessaire a la reaction. Puis on 
25 introduit simultanement et en continu le complement 
de chlorure de benzyie et I'eau a des debits 
respectifs de 110 g/h et 65 g/h. 
Dans cette operation, on a utilise 202 g d'eau et 380 
g de chlorure de benzyie et on recupere 1010 g de 
30 chlorure d'acryloyloxyethyl benzyl dimethyl ammo- 
nium a 80 o/o dans I'eau. 

Le produit final obtenu a Ies caracteristique sui- 
vantes : 
eau : 20,1 o/o 
35 acide acrylique : 0,50 o/o 

acrylate de dimethylaminoethyle : 0,60 o/o 
acrylate de benzyie : 2200 ppm 
polymere : neant 

stabiiite au stockage : superieur a 1 an. 

40 

Exemple 4 

Preparation d'une solution aqueuse de chlorure 
d'acryloyloxyethyl benzyl dimethyl ammonium a 
45 80 o/o. 

Dans un reacteur a double enveloppe, on charge 
sous agitation 380 g de chlorure de benzyie. 
Pendant toute la duree de la reaction, soit au total 4 
heures, on maintient la temperature a 50° C et un 

50 debit d'air continu de 0,2 Nl/h. On introduit dans le 
reacteur I'acrylate de dimethylaminoethyle (stabi- 
lise a I'aide de 700 ppm d'ether methylique d'hydro- 
quinone) a un debit de 100 g/h pendant 45 minutes 
soit 17,5% de la quantite totale d'acrylate neces- 

55 saire a la reaction. Puis on introduit simultanement 
et en continu le complement d'acrylate de dimethyla- 
minoethyle et I'eau a des debits respectifs de 120 
g/h et 65 g/h. 

Dans cette operation, on a utilise 202 g d'eau et 429 
60 g d'acrylate de dimethylaminoethyle et on recupere 

1010 g de chlorure d'acryioyloxethyl benzyl dimethyl 

ammonium a 80 o/o dans I'eau. 

Le produit final obtenu a Ies caracteristiques 

suivantes : 
65 eau : 20,1 o/ 0 
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acide acrylique : 0,25 % 
acrylate de dimethylaminoethyle : 0,21 % 
acrylate de benzyle : 200 ppm 
polymere : neant 

stabilite au stockage : superieur a 1 an. 



Exemple 5 

Preparation d'une solution aqueuse d'un melange 
de chlorure d'acryloyloxyethyl benzyl dimethyl 
ammonium et de chlorure d'acryloyloxyethyl 
trimethyl ammonium a 80 o/o. 

Dans un reacteur a double enveloppe, on charge 
sous agitation 360 g de chlorure de benzyle. 
Pendant toute la duree de la reaction, soit au total 5 
heures, on maintient la temperature a 50° C et un 
debit d'air continu de 0,2 Nl/h. 
On introduit dans le reacteur Tacrylate de dimethyla- 
minoethyle (stabilise a I'aide de 700 ppm d'ether 
methylique d'hydroqurnone) a un debit de 100 g/h 
pendant 45 minutes soit 17,5 o/o de la quantite totale 
d'acryiate necessaire a la reaction. Puis on introduit 
simultanement et en continu le complement d'acry- 
iate de dimethylaminoethyle et I'eau a des debits 
respectifs de 120 g/h et 60 g/h. 
Apres 3,5 heures de reaction on injecte dans le 
reacteur du chlorure de methyle avec un debit de 15 
g/h pendant 1,5 heure tout en maintenant le debit de 
sortie des events inferieur a 1 Nl/h (d'ou un rapport 
des debits volumetriques des events sur I'oxygene 
introduit inferieur a 25). 

Dans cette operation on a utilise au total 200 g d'eau, 

429 g d'acryiate de dimethylaminoethyle et 22,5 g de 

chlorure de methyle. On recupere 997 g de solution 

aqueuse d'un melange de 2 sels d'ammonium 

quaternaire a 80 o/o dans I'eau. 

Le produit final est ensuite soumis a une injection 

d'air avec un debit de 7 Nl/h pendant 1/2 heure a 

chaud et 1/2 heure a temperature ambiante. 

Le produit final obtenu a les caracteristiques 

suivantes : 

eau : 20,2 o/o 

acide acrylique : 0,29 °/o 

acrylate de dimethylaminoethyle : 0,28 o/o 

acrylate de benzyle : 150 ppm 

chlorure de benzyle : 10 ppm 

chlorure de methyle : 10 ppm 

polymere : neant 

stabilite au stockage : superieur a 1 an. 



Revendications 

1 . Procede de preparation de solutions aqueuses 
de sels insatures d'ammonium quaternaire repon- 
dant a la formule (I) suivante : 
H 2 C « C(R 3 ) - C(O) - A - R 4 - N + (Ri)(R 2 )(R) t X" 
dans laquelle : 

- A est un atome d'oxygene ou un groupe NH, 

- R3 est un atome d'hydrogene ou un radical 
methyle, 

- R4 est un radical alkyle, lineaire ou ramifie de 1 a 6 
atomes de carbone, 

- Ri, R2 et R, differents ou identiques, sont un 



radical alkyle ou un radical aryle, 
- X est choisi parmi CI, Br, I, CH3 - CO3 ou 
CH3 - S04, a partir d'au moins un monomere 
(meth)acrylique (II) de formule H2C = C(R3> -C(O) 

5 -A - R4 - N(Ri)(R2) et d'au moins un agent quaterni- 
sant (ill) de formule RX, dans lesquelles R, R1, R 2 , 
R 3 , R4, A et X ont la signification precitee, en 
presence d'au moins un inhibiteur de polymerisa- 
tion, procede caracterise en ce que la reaction est 

10 effectuee a une temperature comprise entre 10° C et 
80° C, en ce que, 

(a) dans une premiere etape, on introduit 
dans le reacteur la totalite ou une partie de 
I'agent quaternisant (III) necessaire a la reac- 

15 tion, cet agent (II) etant a I'etat liquide dans les 

conditions de la reaction, 

(b) ensuite, on ajoute au moins un monomere 
(meth)acrylique (II), et 

(c) des que 0 a 30 0/0 de la stoechiometrie du 
20 ou des monomeres (meth)acryliques ont ete 

introduits dans le reacteur, on ajoute en continu 
et simultanement le reste d'agent quaternisant 
(111), le reste de monomeres (meth)acryliques et 
I'eau jusqu'a I'obtention de la concentration 
25 souhaitee de sels insatures d'ammonium qua- 

ternaire (I), 

(d) et, dans le cas ou ('agent quaternisant (III) 
est a I'etat gazeux a la temperature de reaction, 
la reaction est effectuee en presence d'oxy- 

30 gene et on impose une pression de maniere a 

ce que I'agent quaternisant soit a I'etat liquide, 
et, en fin de reaction, on diminue progressive- 
ment la pression jusqu'a la pression atmosphe- 
rique et simultanement on impose un rapport en 

35 debit volumetrique de gaz total a la sortie du 

reacteur sur le debit volumetrique d'oxygene 
introduit dans le reacteur inferieur a 100. 

2. Procede selon la revendication, caracterise en 
ce que, dans le cas (d) on impose un rapport en 

40 debit volumetrique de gaz total a la sortie du 
reacteur sur le debit volumetrique d'oxygene intro- 
duit dans le reacteur inferieur a 50. 

3. Procede selon la revendication 1 ou 2, caracte- 
rise en ce que la temperature est maintenue entre 30 

45 et 60° C pendant la reaction. 

4. Procede selon Tune quelconque des revendica- 
tions 1 a 3, caracterise en ce que I'introduction du 
reste d'agent quaternisant (III), du reste de mono- 
meres (meth)acryliques (II) et d'eau dans I'etape (c) 

50 est effectuee des que 10 a 20 0/0 de la stoechiome- 
trie du ou des monomeres (meth)acryliques ont ete 
introduits conformement a I'etape (b). 

5. Procede selon la revendication 1 caracterise en 
ce que la reaction est effectuee a une temperature 

55 comprise entre 10 et 80° C, et de preference entre 30 
et 60° C, en ce que : 

(ai) dans une premiere etape, on introduit 
dans le reacteur la totalite ou une partie des ou 
de I'agent quaternisant (III) liquide, 
60 (bi) ensuite, on ajoute au moins un mono- 

mere (meth)acrylique (II), et 

(ci) des que 0 a 30 % de la stoechiometrie du 
ou des monomeres (meth)acryliques ont ete 
introduits dans le reacteur, on ajoute en continu 
65 et simultanement le reste d'agent quaternisant 
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ternaire (I), la somme des quantites d'agents 
quaternisants ajoutes dans les etapes (ai), (ci) 
et (di) correspondant a une valeur egale ou 
superieure a la stoechiometrie par rapport aux 

5 monomeres (meth)acryliques (II), la reaction 

etant aiors effectuee en presence d'oxygene, a 
la pression atmospherique ou sous une pres- 
sion superieu re, et en ce que, pendant la 
reaction, en fin de reaction et pendant la mise a 

10 la pression atmospherique, on impose un 

rapport en debit volumetrique de gaz total a la 
sortie du reacteur sur le debit volumetrique 
d'oxygene introduit dans le reacteur inferieur a 
100, et de preference inferieur a 50. 

15 



20 



25 



30 



35 



40 



45 



50 



55 



60 



(ill) liquide a la temperature de reaction, la 
totalite ou une partie du reste de monomeres 
(meth)acryiiques (II) necessaires a la reaction 
et la totalite ou une partie de I'eau necessaire a 
la reaction, la quantite totale dudit agent 
quaternisant (III) liquide a la temperature de 
reaction representant 0,1 <>/o a 99, 90/0 de la 
stoechiometrie par rapport aux dits monomeres 
(meth)acryliques (li), 

(di) et ensuite, on ajoute en continu et 
simultanement les ou I'agent quaternisant (111) 
gazeux a la temperature de reaction, le reste de 
monomeres (meth)acryliques (II) et le reste 
d'eau jusqu'a Tobtention de la concentration 
souhaitee de sels insatures d'ammonium qua- 
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